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Introduction générale

Introduction générale

La minéralisation plombo-barytique pouvait s’associer dans un gisement comme
celle de I’ancienne mine d’lchmoul (wilaya de Batna) disposant des réserves importantes
en baryte et en galene. L’enrichissement de ce type de minerai sera extrémement difficile,
par les méthodes gravimétriques. En effet, les deux mines opérationnelles produisant la
baryte en Algérie, a partir d’un minerai seulement barytique, par ces méthodes affichent
des insuffisances en termes de qualité de concentré fini malgré ’exigence de client
SONATRACH est seulement d’avoir un produit barytique de densité 4,2.

Parmi les méthodes d’enrichissement qui peuvent augmenter la qualité de
concentré est la flottation. La flottation est 1'une des meilleures méthodes les plus
applicables dans I’enrichissement du minerai a plusieurs minéralisations. Pour les
avantages de cette méthode nous allons I’appliquer sur le minerai d’Ichmoul.

A cette problématique nous avons trace les objectifs suivants :
= Caractérisation de minerai ;
= Etude de consommation des collecteurs sur des échantillons purs de galéne et de
baryte ;

= Essais de flottation en variant certains parametres.

Pour atteindre les objectifs de ce présent travail nous avons subdivisé notre
travail en deux parties :

= Une recherche bibliographique représentée par deux chapitres dont le premier
nous avons donné une généralité sur la flottation des espéces minérales et dans le
deuxieme une recherche sur des études ou des essais de flottation de plomb et de
baryte qui ont été déja faite

= Une partie expérimentale, englobe deux chapitres : un chapitre pour décrire les
différents protocoles des expériences effectuées ainsi que le matériel utilisé et
I’autre pour rapporter les résultats et leurs interprétations.

Et enfin nous terminerons par une conclusion genérale.
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Chapitre I. Généralités sur la flottation des espéces minérales

Introduction

A la fin du XlXe siecle, la découverte de gisements métalliques a minéralisations
fines et disséminées a rendu les méthodes d’enrichissement basées sur
I'exploitation des propriétés massiques des minéraux difficilement applicables.
L’industric miniere a appliquée alors le procédé de flottation, en exploitant  les
propriétés superficielles des phases minérales en milieu aqueux. Ce procédé a lui permis

de rentabiliser la valorisation des minerais. [1]

.1  Principe de la flottation

La flottation est basée sur les propriétés hydrophobes et hydrophiles des surfaces
des solides. Ces propriétés peuvent étre naturelles ou stimuler a laide d'un réactif
approprie qui est ajouté dans la pulpe. Lorsque lair est introduit sous forme de petites
bulles, il se produit un transport selectif des particules hydrophobes. Les particules
présentant des surfaces hydrophobes fixent aux bulles d'air lorsquelles entrent en
collision avec elles. Les bulles d'air entrainent ces particules jusqu'a la surface de la pulpe
ou elles forment une mousse chargée. Par contre, les particules présentant des surfaces

hydrophiles ne se lient pas aux bulles d'air et restent en suspension dans la pulpe. [2]

Figure 1.1. Fixation des particules hydrophobes aux bulles d'air. [2]

‘ Bulle d’air

. Particule a surface hydrophile
[ Particule a surface hydrophobe
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.2  Hydrophobicité de surface

L'hydrophobicité peut se définir par la valeur de l'angle de contact d'un systeme
solide-liquide-gaz, angle qui dépend de la valeur des tensions superficielles entre les trois
phases. L'angle de contact est souvent déterminé par l'équation de Young qui décrit

I'équilibre du systéme selon les situations (a) ou (b) de la figure 1.2. 3]

gaz
liquide

(b)

Figure 1.2. Angle de contact pour un systéme solide-liquide-gaz. 2!

Etant donné que pour la situation a\,

Ysg = Vst T Vig cos 6 (L1)

Pour la situation b\,
Ysi = Vsg + Vig cos (T —0) = ysg — ¥y cOsO (1.2)

L'équation de I'angle de contact est,

cos 0 = (ysg — vs1) / Vg (13)

Si langle de contact est plus petit que 90°, la surface du solide est hydrophile. Par
contre si langle de contact est plus grand que 90°, la surface du solide est hydrophobe. [4]
L'angle de contact traduit également le travail d'adhésion W d'un liquide sur la surface

solide qui est déterminé par la relation de Young-Dupré de la maniére suivante :

W = y,,(1+cosb) (14)

3
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Globalement le mouillage d'un solide par un liquide polaire comme l'eau se traduit par un
angle proche de 90° avec ;

W =2 Yig (15)

Une valeur de 90° traduit une mouillabilité¢ partielle et détermine le point de

passage d'une surface plutdt hydrophile vers une surface solide plutot hydrophobe.

1.3 Processus de flottation

Le minerai finement broyé est mis en suspension dans I'eau, la pulpe ainsi obtenue est
traite¢ avec certains réactifs chimique, appelées collecteurs dont le rble est rendre
hydrophobe la surface des substances solides. Pour rendre sélective l'action du collecteur,
d'autres réactifs sont utilisés, servant & activer ou deprimer un minéral donné.

La pulpe, est introduite dans la cellule de flottation, qui n'est qu'un réacteur muni

d'un agitateur, a travers duquel l'air nécessaire a la flottation passe du bas vers le haut.

La dimension des bulles d'air, est controlée par Dagitation et la présence d'un
agent surfactant a linterface liquide gaz, appelé moussant. Ces derniéres, se fixent sur
les particules solides, dont la surface est hydrophobe et sous laction de la pousse
d'Archimede résultante, I’ensemble particules-bulles d'air flotte a la surface du réacteur.
Suivant la quantité et le type de moussant utilisé, on peut former une écume
dynamiquement stable a la surface de la cellule ou vont se rassembler les particules
flottés. L'écume ainsi enrichie en phase solide, est dégagée et constitue le concentré de

flottation et de la gangue est récupérée au fond de la cellule. [os]

Comme norme générale si le minéral de valeur qui est flotté, laissant la gangue de
pulpe a rejeter. Cette procédure s’appelle flottation directe, par opposition a la flottation

inverse ou la gangue est éliminée dans la fraction flottée.
1.4  Probabilité de flottation

La probabilit¢ de flottation d'une particule hydrophobe dépend des probabilités

de collision, d'adhésion entre cette particule et une bulle d'air et du non rupture de leur
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adhésion (figure 1.3). La probabilitt de fottation [°6] est reliée au taux de réussite de

chaque de ces étapes par la relation :

PF = PC x PA x (1 — PS) (16)
Ou: Pr : Probabilité de flottation ;
Pc : Probabilité de collision ;
Pa: Probabilité d'adhésion ;
Ps : Probabilité de rupture de l'agrégat.
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Figure 1.3. Mécanismes de flottation. [06]

.5 Granulométrie des particules

1.5.1 Flottation des grosses particules

Les particules les plus grosses qui pourront étre flottées auront une dimension
de lordre de 500 pm (pour des solides de densités habituelles par rapport a leau
comprises entre 3 et 7) a 1.1 mm (pour le charbon), en supposant laccrochage d'une
seule bulle dair a la surface d'une particule. 1l sagit la d'une dimension maximale
pratigue pour les particules dans les cellules a agitateur. D'autres types de cellules
(pneumatiques) peuvent étre utilises pour flotter des particules plus grossieres (ce qui
est recherché pour la flottation du charbon, des phosphates, des sels solubles, du
graphite, du soufre, etc.)
Les particules ayant une dimension inferieure & 200 pm ne présenteront que peu de

difficultés pour la flottation. [07]
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1.5.2 Flottation des fines particules

Les fines particules (<10 ou 20um) posent par conséquent deux problemes
importants en flottation, tout d'abord, de par leur surface spécifique, les fines
consomment des quantités importantes de réactifs causant une diminution du rendement
des particules intermediaires et grossieres en réduisant la quantité de réactifs disponibles
pour ces particules. [06]
Le deuxieme probleme est associé a la baisse de rendement observée pour les fines;
baisse de rendement attribuée a une plus faible probabilité de collision.
1.6 Réactifs de flottation

La plupart des solides présentent un comportement hydrophile, ce qui revient a
dire que leur hydrophobicité naturelle n'est pas trés grande et doit étre accentuée par
Iutilisation de réactifs spécifiques. 931 Ils sont divisés en trois classes : collecteurs,

moussants, médicateurs.

1.6.1 Lescollecteurs:
Les collecteurs sont des composés organiques hétéroploides ayant deux parties

fonctionnelles, T'une ionique (X) susceptible de s'adsorber a la surface de la particule a
collecter et lautre, constituée par une chaine ou un radical organique (R) responsable de
I'hydrophobicité de la particule (Figure 1.4)

Le collecteur est le réactif dont le choix est décisif puisqu'il s'agit de la substance
qui doit s'adsorber sélectivement a la surface des particules qu'on souhaite récupérer, en

rendant celles-ci hydrophobes et permettant leur adhésion aux bulles d'air de I'écume.

Groupe deo fonction Anlon

]i

Radical Groupe polaire Cation

Groupe de fTonction Anion

Radical

Figure 1.4. Structure d’un collecteur de flottation (Ethyle Xanthate de potassium). [0
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Selon que la charge de la téte polaire, apres dissociation dans I'eau, est négative ou
positive, le collecteur est anionique ou cationique. Le caractere tensioactif est conféré par
Iaffinit¢ de la chaine pour la phase gazeuse, et de la téte polaire pour la phase liquide. La

molécule tensioactive est donc orientée a 'interface air-eau.

Collecteurs

Non lonique | lonique
\ Hydrocarbures non polaires liquides J | )
Anionique Cationique

| JL Caton hyrophobe b sr L azoe petavlet

Ogtydyl | Sulphyyl
| Basé sur les groupements acides | L Basé sur le soufre divalent J

VW f A AT A

 Carboxyliqe | | Sulfts Sulfonites | | Xamthates | | Ditiophosphate
L A ) ) \ )\ )

Figure 1.5. Principaux collecteurs utilisés dans la flottation. [3]
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1.6.2 Les moussants

Un moussant est un réactif organique hétéropolaire, une extrémité de la molécule
est polaire et hydrophile, et 'autre est non polaire et hydrophobe. Cette molécule est
tensio-active, de faibles concentrations en solution permettent d’abaisser la tension
interfaciale liquide-gaz & une valeur minimale [°81 pour favoriser la production de bulles

d'air fines et d'une écume stable

Molécule dagent moussant

] Chaine aliphatigue hydrophobe
Eau

]

(__:' r— Groupe polaire hydrophile

Figure 1.6. Interaction eau - bulle de gaz et agent moussant ©°!

1.6.3 Les modificateurs :
lls sont utilisés pour modérer l'action d'un collecteur, soit en intensifiant, soit en
réduisant son effet hydrophobe sur la surface minérale, c'est-a-dire en faisant son action

plus sélective. lls se classifient en activants, déprimants et régulateurs de PH. [09]

1.6.3.1 Activants et Déprimants :

Les activants et déprimants sont utilisés pour modifier la réactivité de la surface
des particules vis-a-vis du collecteur. Lorsque les collecteurs ne réagissent pas avec la
surface des minéraux cibles, la séparation est impossible. Un activant permet de modifier
la nature chimique de la surface de ce minéral favorisant ladsorption du collecteur.
Contrairement a l'activant, le déprimant empéche le collecteur de réagir avec la surface

d'une particule de gangue qui conserve ainsi son caractére hydrophile. [06]
1.6.3.2 Reégulateurs de pH :

Les régulateurs de pH font partie des produits utilisés pour modifier les
interactions minéral de collecteur. Selon lalcalinité de la pulpe de nouveaux composés se

forment a la surface des minéraux et réduisent ou activent l'adsorption des collecteurs.

8
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Par exemple, la flottation des sulfures est effectuée en milieu alcalin car la plupart des
collecteurs y sont plus stables et en plus de minimise les problemes de corrosion des
équipements. La chaux et le bicarbonate de sodium sont fréquemment utilisés comme

régulateurs de pH. [€]

1.7 L’adsorption des réactifs sur la surface minérale
L'adsorption des agents réactifs a interface liquide-solide peut changer les
propriétés de I'imterface telles que le mouillage et le hydrophobicité qui sont critiques au
processus de flottation. La séparation des minéraux de Iun a lautre dépend de
ladsorption sélective des agents tensio-actifs sur les particules minérales a flotter. [10]
Une compréhension du mécanisme de l'adsorption est nécessaire pour choisir les
réactifs appropriés de flottation, en particulier les collecteurs, pour optimiser les résultats

de séparation .

1.7.1 Principe de I’adsorption

Le principe général de I’adsorption est défini comme suit, une solution renfermant
le soluté a adsorber est mise en contact avec une masse connue d’un solide adsorbant.
L’adsorption du soluté se traduit par des variations Simultanées de sa concentration en
solution et de celle a la surface du solide. En clair, soit un volume (V) d’une solution
contenant un soluté i a la concentration initiale Ci° (mol/L) mise en contact avec une
masse Ms (g) de solide adsorbant, a un temps (t), si la concentration en i de la solution est
Ci (mollL), alors la quantitt de soluté passant de la phase liquide vers la surface du

solide, est donnée par la différence 111
V (Ci°—Ci), [mol] (L7)
La quantité par unit¢ d’adsorbant a I'instant t est alors :

qt =V (C1°— C1)/Ms, [mol/kg] (18)

L’aspect ¢énergétique de I'adsorption est en lien avec les propriétés thermodynamiques.
En effet I'énergie d’une molécule de soluté varie quand elle s’approche de la surface pour

atteindre un mmimum & une certaine distance, prés d’un site d’adsorption. Ce mmnimum
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est appelé un puits d’énergie potenticle ou plus simplement, un puits de potentiel

L’équation de Gibbs caractérise ce puits d’énergie par :
AG ads = AH ads — TAS ads (1.9)

C’est I'énergie d’adsorption de Gibbs, qui est composée de deux termes, un terme
enthalpique qui exprime les énergies d’interactions entre les molécules et la surface
absorbante, et un terme entropique qui exprime la modification et I'organisation des
molécules dans la phase liquide et sur la surface. L’importance relative de deux termes
dépend du systeme adsorbat/adsorbant étudié Le tableau suivant reprends les grands

types de situations possibles. 11

Tableau 1.1. Types de situations en cas d’adsorption [11]

Espace chimique adsorbée

Molécules non ionisés

lons
Molécules polaires Molécules non polaires
Terme enthalpique + + + + +++ ++ +
+
Terme entropique + ++ +++ F++++
Caractere hydrophile | + + + + +++, + 4+ 0
+
Caractere hydrophobe 0 ++ +++ F++++
1.7.3 Les type d’adsorption

On distingue deux types d'adsorption : I’adsorption physique et Iadsorption chimique.

1.7.3.1 L’adsorption physique (physisorption)
L’adsorption est dite physique lorsquelle est due a des forces d'interaction
physique entre les atomes, ou groupements d'atomes du solide (adsorbant ou substrat) et

les molécules de gaz ou de liquide (absorbat) 121, Elle met en jeu des forces faibles ; du

10
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type van der waals, qui sont des forces intermoléculaires identiques a celles responsables

de la condensation des vapeurs ou de la liquéfaction des gaz [13].

1.7.3.2 L'adsorption chimique (chimisorption)

L'adsorption chimique ou chimisorption implique des liaisons chimiques similaires a
celles se produisant lors d'une réaction chimique et conséquente un transfert d’électrons
entre l'adsorbat et Iadsorbant (141, Il y a donc des ruptures et des créations de liaisons

chimiques en surface entre le réactif et les sites actifs de 'adsorbant. [15],

1.8 Machines de flottation

Il existe deux principaux types de machines de flottation selon le mode de
génération des bulles et de mise en suspension de la pulpe, les cellules de flottation font
partie des équipements mécaniques alors que les colonnes font partie des équipements

pneumatiques. [16]

hY

1.8.1 Les cellules a agitation mécanique

Qui est assurée par un ensemble rotor-stator, sont constituées d’une cuve
parallélépipédique ou cylindrique. L’air est introduit dans la cellule par une tuyauterie
située sous le rotor. La pulpe est généralement introduite latéralement dans la
cellule, parfois directement au niveau de I'agitateur. Les mousses sortent par
débordement et le produit non flotté par passage direct dans la cellule suivante.

Air - Parlipu les
s flottées

Chemin de
circulation
intérieur

Hotte —

Stator — ~— Rotor

= Tube
d’aspiration

Figure 1.7. Cellule de flottation " Wemco 1+1 . [16]
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1.8.2 Les cellules pneumatiques

Les cellules pneumatiques comportant généralement pas d’agitation mécanique,
lair est introduit par un diffuseur ou générateur de bulles en fond de cellule. Les
particules cheminent de haut en bas, a contre-courant du flux ascensionnel des bulles.

Les colonnes de flottation sont rattachées a cette classe de machines. [16]

¥
lﬁ- L Y L
_'_—_“——-.,‘__“ Zomie oles —

~— [ L=
Concsentras
E of dv e n rryas)
1 I

=

Pulpe = Fone oda
o oyl lezastas <

—]
L
7Lf—

>

-

\Ié —fg- Stdarilaes (rajaet)

Figure 1.8 : Schéma d’une colonne de flottation. [16]

L =

1.9 Les circuits de flottation
On classe les circuits de flottation en deux groupes, des circuits simples et complexes.

1.9.1 Circuits simples

Correspondant a un mode de travail qui nécessite seulement la flottation pour
obtenir une séparation 98], [ls peuvent s'appliquer aussi bien au cas ou l'on effectue une
flottation a un seul produit (figure 1.9), qua celui d'une flottation sélective a plusieurs
produits. A lexception des colonnes de flottation et des appareils similaires, unité de
flottation industrielle est le banc de cellules constitué d'une série de cellules cote-a-cote.
La pulpe est alimentée dans la boite d'alimentation en téte du banc, d'ou elle passe a la

premiere cellule. Seulement les particules les plus hydrophobes pourront ici accéder a la

12
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zone d'écume, constituant ainsi le concentré le plus riche du banc. La pulpe non-flottée
passe a la cellule suivante ou d'autres particules (moins hydrophobes) pourront flotter a
leur tour. Le processus est répété dans chaque cellule jusqua la derniére, dont les rejets
constituent les rejets du banc. La hauteur de la mousse peut étre ajustée en haussant le
seuil ajustable. Dépendant du type de cellule utilisee, rectangulaire ou cylindrique, les
cellules peuvent former un banc continu traditionnel ou simplement une série de cellules

interconnectées.

Dégrossissage Epuisage
! (6 cellules) | (4 cellules) ]
-~ -t -]
Alimentation : a ]I

— [ T I T 11T [T 111

Rejet final

Relavage
{3 cellules)

Concentré final

Figure 1.9. Exemple de circuit simple de flottation pour un seul produit. [°]

1.9.2 Circuits complexes
Les circuits complexes mettent en ccuvre d'autres opérations unitaires que la
flottation, parmi ces opérations, on peut mentionner:
= Le déschlammage, qui permet de débarrasser des fines particules de la pulpe. ces
particules sont nuisibles a la flottation, car tout en consommant beaucoup de
réactifs (surface spécifique élevée), elles peuvent se retrouver par entrainement
aux rejets.
= Le rebroyage, qui permet de libérer des particules de minéral de la gangue
porteuse apres que la gangue libre ait été séparée. Le rebroyage permet

d'augmenter la récupération sans diminuer la teneur du concentré final et en méme

13



Chapitre . Généralités sur la flottation des espéces minérales

temps réaliser des économies d'énergie, car le broyage primaire peut étre moins
fin quil laurait été s'il n'y avait pas eu de rebroyage.

= Contréle de dilution : des épaississeurs (bacs de décantation) sont utilisés dans
des circuits de flottation pour deux types de raison :
contrdle de dilution entre deux points d'un méme circuit, par exemple entre le
concentré de dégrossissage et le relavage, ou avant le rebroyage d'un
concentré ou rejet intermédiaire ; un épaississeur a également lavantage de
jouer le rble de cuve-tampon, permettant de stocker une quantité relativement
importante de solide dans les cas ou lalimentation de certains circuits présente
des fluctuations considérables par variation du type de solide traité ;

» Récupération d’eau : ceci est valable aussi bien pour les concentrés que pour
les rejets ; un épaississement entre deux circuits de flottation dans le
traitement de matériaux complexes permet de maintenir des eaux de qualité
relativement homogene dans chaque circuit, et peut permettre de résoudre des
problemes de compatibilité entre des solutions aqueuses aux caractéristiques

trés différentes (pH. présence d'ions activants, etc.).

1.10 Variables importantes de la flottation
Le nombre de variables intervenant dans le processus physico-chimique ainsi que
dans la réalisation pratique de la flottation est grand et il existe de nombreuses interactions
entre elles. On peut repartir les parametres de la flottation en trois catégories : (111
= Les parametres chimiques ;
» Les paramétres liés a I'appareillage ;

= Les parametres liés a la préparation de la pulpe.

Les parametres chimiques comprennent la nature et la dose des réactifs
collecteurs, moussants et modifiants. Les paramétres liés a lappareillage sont
évidemment relatifs au type d’appareil utilisé, a la vitesse du rotor de I'appareil (pour les
machines de flottation mécaniques) et le débit d’ar. Quant aux parametres liés a la
préparation de la pulpe, ils comprennent la nature du minéral, la dimension des particules,
la densit¢ de la pulpe, la température, etc. Le schéma repris dans la Figure I.11, I'indique
bien.
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Figure 1.11. Approche holistique de la flottation. [11]

1.11 Criteres d'évaluation des résultats de flottation

Les principaux criteres d'évaluation de la performance d'une opération de
flottation sont : le rendement de récupération du métal utile, le rendement pondéral du
concentre, le taux de concentration de métal utile. 1]

1.11.1 Rendement de récupérationdu métal

Le rendement métal ou récupération est le rapport exprimé en 100% du poids de

métal contenu dans le concentré au poids de métal contenus dans I'alimentation. [24]

Cc c(a-r
n=%x100 ou < x100 (110)
Aa a(c-r)
Avec a : Teneur du métal dans l'alimentation ;
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¢ : Teneur du métal dans le concentré ;
r: Teneur du métal dans le rejet ;
A : Masse du minerai a flotter ;

C : Masse du concentré.

Comme le poids de lalimentation et des produits sortants est connu avec peu de
précision, on recourt a une évaluation du rendement métal a partir des teneurs de

lalimentation, des stériles et de concentrés. [24]

1.12.2 Rendement pondéral du concentré

Par définition le rendement pondéral du concentré est le rapport exprimé en 100%
de poids du concentré au poids de lalimentation [24]. Pour une bonne opération de
flottation, doit étre le plus bas possible 1. Ce rendement est donné par la relation

suivante :

(a-1)

c—r

= % x 100 ou x 100 (L11)

Avec  m:rendement pondéral du concentré.

1.12.3 Taux de concentration
C'est le rapport de la teneur du métal dans le concentré (C) sur la teneur du métal
dans lalimentation (a). La flottation est d'autant meilleure lorsqu'au bout du compte, on

obtient un concentré dont le taux de concentration de [lélement utile est plus éleve. Le

taux de concentration est donné par l'expression : [11]

tc = 1.12
( " )
Avec {C : taux de concentration

Pour un méme rendement de récupération de métal et pour des colts de méme ordre, le
choix entre deux opérations de flottation penchera sur lopération ayant un taux de
concentration plus élevé. [11]
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Chapitre Il. Recherches bibliographiques sur la flottation de
plomb et baryte
Introduction

Il est souvent de trouver le minerai de barytine associe avec le plomb ou la
meilleure méthode d’enrichissement est la flottation.
L’objectif de ce chapitre est faire savoir les déférentes techniques de flottation de

baryte et de plomb plus les types des réactifs utilisées.

1.1 La baryte

La barytine est une matiere premiere importante dans lindustrie. Le traitement de
ce minerai est assuré par separation gravimétrique ou par flottation.

De nos jours, un certain nombre de producteurs de barytine emploient la flottation
pour récupérer la barytine des stériles ou des minerais complexes.
1.1.1 Caractéristiques physico-chimiques de la barytine :

La barytine est le minerai de sulfate de Baryum (BaSQO4) cristallisant en systeme
orthorhombique et de facies souvent tabulaires, prismatiques ou granulats.
La baryte a une dureté 3 a 3,5 selon l'échelle de Mohs, une densité de 4.48. Elle est de
couleur claire. Pure, elle est incolore ou blanche, mais on la trouve le plus souvent

colorée. La baryte n'est pas ou trés peu fluorescente et luminescente en la chauffant. [17]

Figure 11.1 : barytine pure BaSOs4. [17]

11.1.2 Technique de laflottation de la baryte :

La flottation de la baryte peut étre directe ou inverse : [18]
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= Directe : est exécutée pour les minerais qui contiennent la fluorine, les silicates,
et les oxydes de terre rare (REO)
= Inverse : est exécutée lorsque la barytine présente dans des minerais sulfurés en
laissant la barytine concentrée dans les résidus, qui va étre récupérée en utilisant
la flottation.
11.1.3 Etudes effectuée sur la flottation de la baryte :
Une grande partie des recherches de développement a été exécutée sur la
flottation de barytine.
Le choix de types des réactifs utilisés durant 'opération de flottation de la baryte
dépond de la composition minéralogique de minerais :
= Pour les minerais qui contiennent la silice comme gangue on peut utiliser les réactifs
suivants : [1°]
e Le collecteur : l'acide oléique ;
e Modificateur de pH : la chao ;

e Le depriment : verre liquide.

Le milieu doit étre alcalin pour avoir la flottation, le schéma 2 montre [lefficacité de pH

sur la flottation de barytine en utilisant l'acide oléique.

a0
FIC1, NaOFH 7
i [=]

5 80
=]
Ly
2 \\
a4
- )
£ 7o - H.SOs, \;
g Ca(OIT)
8 T
2 Modificateur de Ph
o S50 =
5
—
£

S50 o

0

< 5 & 7 8 L= ] 10 11
Ph de Flottation

Figure 11.2 : Effet de Ph sur la flottation de barytine. [1°]
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Le tableau Il donne le taux de récupération de baryte en fonction de la quantit¢ de I'acide

oléique avec les conditions suivant :

Silicate de sodium (2kg/t) ; pH (9.20) ; densité de la pulpe (1.23)
Temps de flottation (540 s) ; temps de conditionnement (180 s)
Tableau I11.1. Effet de dosage de l'acide oléique [18]
Quantité (kg/t) Taux de récupération de BaSO, (%)
0.20 4.7
0.40 76.5
0.60 86.2
0.80 88.7

= Pour les minerais sulfurés qui contient la baryte
On flotte en avant les sulfures puis on récupere la baryte existante dans les résidus de
sulfure par une autre flottation.
Une série de différents collecteurs a été examinée [1°1 pour la flottation des résidus de
sulfure qui contient environ 40 % de barytine, ils ont utilisé comme

e Déprimant : Le silicate de sodium ;

e Activant : Le chlorure de baryum ;

e Modificateur de pH : Carbonate de sodium.

Tableau I1.1. Effet de déférents Collecteurs sur la flottation de barytine de résidus de sulfures. 1*°

Concentré De Barytine

Type de Réactif Addition de (%) Teneur | (%) Récupération
Collecteur (g/t) BaSO, de BaSos
Sulfate d'alcool gras de sodium 700 88,5 79,3
Sulfate d'alcool gras de suif de sodium 700 90,1 85,5
Sulfosuccinamate alkylique de 700 94,3 90,2

sodium de noix de coco
Sulfo succin maté alkylique de sodium
700 955 933
Sulfate d'éther d'alcool gras de sodium
700 89,3 80,5
Sulfonates de pétrole (Cytec R825) 700 91,5 89,6
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Sulfonates de pétrole (Cytec R801) 700 93,1 91,0
Succin mate alkylique (Cytec R845)

700 955 94.4

Collecteur SR82 500 98,6 98,4

Les meilleurs résultats sont obtenus avec les réactifs suivants : Les collecteurs; de
succinmate ou le nouveau mélange SR82
= Pour les minerais qui contiennent la calcite comme gangue :

e Collecteurs : R801, R825, R845

e Déprimants : Chlorite d’aluminium (AICL), Acide de Tanin, le québracho

e La cendre de soude : pour maintenir le pH entre 8-10
= Pour les minerais qui contiennent la fluorine comme gangue : [19]

e Collecteurs : R801, R825, R845 ;

e Déprimant : l'acide citrique (R801, R825), BaCls (R845) ;

e Activants: BaCk and Pb (NO3)2 avec (R845).
L'effet de lacide citrique sur la flottation de barytine et de fluorine est illustré sur le
Figure 11.3. En utilisant le mélange R801; R825 comme collecteur
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="
& ]
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Addition d'acide citrigque  (g't)

Figure 11.3 : Effet de l'acide citrique sur la séparation de la barytine fluorine. [19]
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= Pour les minerais qui contiennent le silicate comme gangue [1°]
e Collecteurs : R801, R825, R845 ;
e Déprimant : silicate de sodium.

L'effet du silicate de sodium sur la flottation de barytine a laide de différents collecteurs
est illustré sur la figure 11.4

100 T
- RE01 : RE25 1 -1y
—
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% S0 - Collecteur
"E qt —
£ R&45
~§_ 80 /
-3
=
o T
=

a0

50

e 0.5 1 1.5 = =25

Addition de NazS510: (kgft)

Figure 11.4. L'effet du silicate de sodium sur la flottation de barytine a l'aide de
différents collecteurs (R801 : R825). [19]

11.1.4 Exemple industriels sur la flottation de la baryte
Le minerai de barytine est enrichi par flottation comme illustré dans le tableau
suivant qui regroupe les réactifs chimiques utilisés dans les circuits de flottation des

mines de Cadillac (Marcoux, 2004), des Fargues (Moriot, 1978), Font sant¢ (Méchouis,
1985) et Oulette (Poncho, 1985). [20]

Tableau 11.2.  Principaux mines au monde qui enrichissent la baryte par flottation. [20]

Mines Collecteurs M odificateurs Moussants
Silicate de Sodium
Barytine Chaillac Sulfonat Acide Citrique Non précisé

BaSO, Silicate de Sodium

Le Farges Alkyl Sulfate Carbonate de Sodium -
Oléine Soude caustique
Fontsante (acide oléigue) Amidon de mais -
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1.2 Le galene

C'est un métal non ferreux, lourd, tendre, ayant une masse atomique de 207,2 g,
sa densité est égale a 11940 kg/m, la température de fusion est de 307,4 C.
Le plomb et ses alliages trouvent une grande utilisation dans la production des
accumulateurs, des enveloppes de cables, des appareils anticorrosifs et résistants aux
milieux agressifs. On [Iutilise dans les appareils de conservation des substances

radioactives pour son absorption des rayons Gamma. [21]

11.2.1 Propriétés du métal

POt de fUSION ....eiii i 327,4 C°.
Point d’€DUlItION. ....eeene e e 1740 C°.
DENSIEE. ... 11,34 a20C°; 10,302 600 C°.
Capacité thermique MasSIQUE...........cevevvvnininirieeinenannn 0,128 Jgl. K1 a 20cC-.
Conductivité thermique................ocoeviiiiiiiiiieeinn, 34,74 W.ml. K1 a 20C-.
RESISHIVIES. . . v vttt e e e 20,65 uQ.cm a 20C°,

La présence d’impuretés telles qu’As, Sb, Cu augmente sa dureté. Il a une bonne

résistance a la corrosion atmosphérique et a lattaque par de nombreux acides. [22]

11.2.2 Principaux minerais de plomb
Les minerais de plomb existent principalement sous forme de sulfures ou encore,
comme c'est plus souvent sous forme de minerais complexes ou le plomb est associé a du

zinc a de faible quantités d'argent et de cuivre. [21]

Tableau 11.3.  Principaux minerais de plomb. [21]

Minerai Formule chimique Masse volumique en
kg/m?3
Galene PbS 7400-7600
Cérusite PbCOs 6400-6600
Anglésite PbSO4 6100-6400

Voulphénite PbMgO4 6300-7000
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1.3 Concentration des minerais

Les minerais tout-venant extraits de la mine ont une teneur en plomb variant entre 1
et 12 % environ. lls doivent étre enrichis de fagon a éliminer la gangue stérile et a obtenir
des concentres enrichis le plus possible en minéraux porteurs de plomb.

Le minerai tout-venant est tout d’abord concassé et broyé afin de libérer les minéraux

de valeur des minéraux de la gangue. Le traitement ultérieur dépend de la dimension a
laquelle i faut réduire les particules de minerai afin d’obtenir cette libération :

» Lorsque cette dimension est assez grossiere, on utilise la difference de densité
existant entre les minéraux porteurs de plomb et les minéraux de la gangue,
séparation gravimétrique

* Quand les minéraux sont plus fins (< 200 um), ce qui est le cas le plus général, on

arecours a la flottation, [22]

1.4 La flottation de la galéne

La séparation de la galene (sulfure de plomb) de minerais sulfure complexes pouvant
contenir la chalcopyrite CuFeSz, la pyrite FeSz, la blende Zns, s'effectue
traditionnellement par  flottation. La galene répond bien a la flottation avec des
collecteurs de thiol sur un éventail de pH. Comme représenté sur la figure 5, la flottation
compléte est obtenue avec une concentration relativement petite d’Ethyle xanthate

environ de pH 3 a4 10,5. [10]

100 T ——— T = T '
E ]
% ao |- -
=
= J
= .
g a0 f T =
—
&,
=0 |- -
o ' J‘:-. L 1 1 1 &,
o = 4 8 a 10 S 14

PH de la flottation

Figure 11.5 : La récupération de galene en fonction de pH avec 10° M
d’éthyle xanthate. [10]

23




Chapitre Il. Recherches bibliographiques sur la flottation de plomb et baryte

1.5

(gisement plombo-zincifere d’Amizour)
Des essais de flottation ont été réalisés pour le minerai plombo-zincifere de gisement

d’Amizour, wilaya de BEJAIA. lls ont arrivé & optimiser les paramétres donnés dans le

tableau 11.4; [23]

* Le temps d’agitation : 15 mn
= Le temps de flottation : 20 mn

études de la flottation de galene en ALGERIE

Tableau 11.4.  Principaux réactifs de la flottation de galene. [23]
Soude Chaux Sulfate de Ethyle Huile de
Réactif (NaOH) (Ca0s) zinc Xanthate pin
Régulateur | Déprimant | Déprimant de | Collecteur | Moussant
Roéle de ph de la pyrite Zinc
Equivalence amené 4000 g/t 600 g/t 200 g/t 80 g/t
pH =9
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Chapitre 111. Méthodologie & mateériels utilises

Introduction

L’objectif de ce chapitre est de faire présenter la méthodologie de travail effectuée, le

matériel utilisé, ainsi que les différentes techniques d’analyses qui ont été faites pour

déterminer la composition  minéralogique et chimiques du minerai sur lequel  nous

avions travaillé.

1.1 Mateériels utilisés

Concasseur : le concasseur utilisé est a méachoires de marque Fritsch Pulverisette,
modéle « 01.302 N=° 1097 » au niveau de laboratoire pédagogigue Mines et
Géologie (LPMG) de I'université de Bejaia (photo 1).

Broyeur : nous avons effectué les opérations de broyage par deux types de broyeurs
de méme marque Fritsch: un broyeur planétaire (photos 2), modele « planetry mill
pulversette » au niveau de LPMG et un broyeur a disque de Modele « Fritsch
Puluerisette VibratingCup Mill » au niveau de laboratoire de technologie et de
matériaux génie des proceédés (LTMGP) d’université de Bejaia (photos3).
Tamiseuse : les opérations de tamisage ont été faites au niveau de laboratoire
Meécanique des Sols « MDS » du département Génie Civil d’universitée de Bejaia, par
une tamiseuse de marque Controls Automatic Sieve Shaker D407, Modéle« 15-
00407/B » équipée d’une série de tamis AFNOR de différentes dimensions (photo 4).
Plaques chauffante : le chauffage et l'agitation des solutions ont été réalisés sur des
plaques chauffantes a agitation magnétigue de marque Velp Seientifica,
modeéle« F20520162 » Au niveau de LTMGP et Laboratoire Pédagogique de
Pédologie de la facult¢e des Sciences de la Nature et de la Vie FSNV d’université de
Bejaia (photo 5).

Cellule de flottation: lopération de flottation a été réalisée par une cellule de
flottation de marque METSO au niveau de LTMGP université de Bejaia (photo 6).
Four : le séchage des échantillons a ét¢ effectu¢ a I'aide des fours muni d’un systeme
de contrdle de température de marque Memmert au niveau LPMG et LMDS

d’université de Bejaia (photo 7).
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Balance : les opérations de peser des poids a été faites au niveau de LTMGP de
universit¢ de Bejaia a 'aide d’un balance de marque Scout™ Pro DHAUS, modele
« SPU 402 » (photo 8)

Balance de précision : les opérations de peser les poids plus petites ont été effectué
par une balance de précision de marque ScalTEC, modele « SBC32» au niveau de
LTMGP d’universit¢ de Bejaia (photo 9).

Appareil de DRX : les analyses des échantillons ont été faites au niveau de LPGP de
I'universit¢ de Bejaia, I'appareil utilisé est de marque Oppert Pro Panalytical6/6
MPd Detecteur RTMS, modéle Spener Radiation Cuivre (photo 10).

Appareil d’infrarouge : est de marque IRAffinity-1 Shimadzu (fourier transform
infrared  spectrophotometer), modéle N=° 932/BF au niveau de Laboratoire
Pédagogique N°12 d’université de Bejaia (Photoll).

Appareil d’adsorption atomique par spectrophotométrie : est de marque Aurore
Instruments AA-6501F, modéle Trace 1200 au niveau de Laboratoire Pédagogique
N°12 d’université de Bejaia (Photol2).

Minéralisateur : le minéralisateur utilisé pour la mise en solution est de marque
Gerhardt modele Kjeldatherm au niveau de laboratoire pédologie faculté SNV,

université de Bejaia (Photol3).
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Figure 111.1 Le matériel utilisé.
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1.2 Caractérisation de minerai
Le minerai étudie provient de I'ancienne mine d’Ichmoul (W. Batna). Il nous a été fourni
par notre promoteur. Nous avons recu 20 kg de minerai concassé a 2 c¢cm ainsi des

échantillons de baryte et de galene séparés.

1.2.1 Caractérisationgranulométrique

Le principe de cette manipulation consiste a prendre une quantit¢ de 2 kg de minerai
apres avoir concassé et de la verser dans une série de tamis classe dans lordre
décroissant des ouvertures comme suit (>4.0, 2.50, 2.0, 1.6, 1.0, 0.71, 0.50, 0.35, 0.25,
0.125, 0.10, 0.063, 0.04) le temps nécessaire de tamisage est 20 min. [25]

La pesé des refus des tamis nous permet de tracer la courbe granulométrique et d'en

déduire les différents coefficients :

= Rendement pondérale " P % ".
» Rendement cumule desrefus " R % "

» Rendement cumule de tamisat " T % "

On détermine aussi D10, D30, D50, D60 qui représente respectivement les diametres des

éléments correspondant a 10%, 30%, 50% et 60% de tamisat.

Ses ¢éléments nous permettent d‘identifier notre minerai en calculant le coefficient

d'uniformité (Cc) et le coécrivent de courbure (Cc).

1.2.1.1 Le coefficient d'uniformité (Cu)
Coefficient d’uniformit¢ (coefficient de HAZEN) permet de savoir si la granulométrie est

étalée ou serrée (Uniforme). Ce coefficient est définit par la relation suivante :

__ D60

Cu=
D10

(111.1)

Cu : Le coefficient de HAZEN ; D’aprées CAQUOT et KERISEL

= Cu < 2:Lagranulométrie est serrée (uniforme) ;

= Cu> 2:Lagranulométrie est étalée ;
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1.2.1.2 Le coefficient de courbure (Cc)

Le coefficient de courbure vient en complément de coefficient de HAZEN dans la
classification des matériaux. Afin de déterminer si la granulométrie est bien graduée (un
matériau est mal gradué si une fraction des grains prédomine). Le coefficient de courbure

est donné par I’équation suivante :

(D 30)?
Cc = ——— (111.2)
D10 X D60
= 1< Cc < 3:Lagranulométrie est bien graduée (continuité bien répartie) ;
= Cc<1 et Cc>3 : La granulométrie est mal graduée (continuitté mal

répartie) ;

1.2.2 Caractérisationminéralogique
Nous avons déterminé la composition minéralogique de notre minerai par diffraction des

rayons X.

1.2.2.1 Caractérisation par (DRX)

La diffraction des rayons X est une méthode d’analyse minéralogique des matériaux
cristallisés. Elle s’applique sur des poudres ou des échantillons massifs, elle sert a la
détermination de la nature des phases minérales et a leurs semi-quantifications.
Actuellement la diffraction des rayons x intervient dans la quasi-totalité des thématiques
et constitue un complément indispensable aux observations optiques, microscopiques ou

spectroscopiques. La condition de la réflexion est donnée par I’équation de Bragg :
nA = 2d X Siné (111.3)

Avec, n:ordre de la diffraction (entier) ;
A: La longueur d’onde des rayons X ;
d: La distance inter réticulaire entre deux plans diffractants d’un cristal ;
O : L’angle entre le faisceau incident et les plans diffractant, il dépend que du

réseau du cristal.
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111.2.2.2 Principe de ’analyse DRX
La méthode générale consiste a bombarder le matériau par un faisceau de rayons

X monochromatique (0,1 4° <A< 10A4°) de longueur d'onde 1,54051 A°, produit
par une anticathode de cuivre, a mesurer langle par rapport au rayonnement incident des
rayons X diffractées et lintensité des rayonnements X diffractés au moyen d'un compteur
a scintillation. Celui-ci tourne autour du méme axe que l'échantillon mais a une vitesse
double de celle de I'échantillon. Pour un angle d’incidence O, langle mesure par le

déplacement du compteur sera donc de 20.

Le traitement des diffractogrammes ou spectres s'effectue a laide d'un logiciel
« XPert plus» basé sur les fiches d’une base de données faisant correspondre les
distances inter réticulaires d aux angles 2© enregistrés. La position des pics de diffraction
permet Iidentification des structures ou phases cristallines présentes et donc la

détermination de la composition cristallographique de I'échantillon analysé. [2°]

11.2.3 Caractérisationchimique

La caractérisation chimique de notre minerai a été faite par FX et SAA.

111.2.3.1 Caractérisation par spectrométrie a fluorescence X

C’est une méthode non destructive, qui exploite la fluorescence des éléments dans
le domaine des rayons X, pour obtenir les renseignements quantitatifs sur la composition
de I’échantillon.

111.2.3.1.1 Principe d’analyse par spectrométrie a fluorescence X

La spectroscopie de fluorescence X est une émission de rayons X, elle caractérise
les éléments atomiques qui composent I'échantillon. L’énergie des photons X est de
I'ordre grandeur de I'énergie d’ionisation des électrons de coeur. Lorsquun photon X
rencontre un atome, il a donc une probabilit¢ d’¢jecter un électron de cceur par effet
photoélectrique, I'atome est alors dans un état excit¢. La désexcitation se fait par une
transition électronique : un électron d’un niveau plus élevé descend pour occuper la case
quantique vide (place laissée vacante par I'électron éjecté). Cette transition électronique
provoque I'’émission d’un photon X. EN analysant le spectre de rayons X émis par la

matiere, on peut en déduire la composition élémentaire de I’échantillon (concentration
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massiques) et a partir d’étalonnage, i est possible de déterminer I'épaisseur de

revétements. La technique d’analyse comprend deux parties :

a. Une source d’excitation: provoque I'émission d’un spectre de rayons X
caractéristique de la composition de I'objet.
b. Un détecteur est un analyseur de rayonnement : identifie les raies composant le

spectre. [26]

FX a été réalisée au niveau de laboratoire de chimie du centre d’étude et des services
technologiques de I'industrie des matériaux de construction (CETIM) de Boumerdes a
I'aide d’un appareil de type PHILIPS ANALYTICAL

111.2.3.2 Caractérisation par SAA

111.2.3.2.1 Mise ensolution du minerai Plomb
L’échantillon du minerai étant préparé réduit et finement broyé, doit &tre mis en solution
pour étre analyser. La dissolution compléte du minerai ne se réalise pas facilement tenant

compte des facteurs qui P'influence tel que (degré de broyage, volume des réactifs, etc.).

Attague acide selon les tests de solubilité le solvant adéquat pour la dissolution de notre

minerai est I'eau régale avec chauffage. [27]

111.2.3.2.2 Procédure mise en solution du minerai Pb
Dans un tube d’essai on mit 1g de I'échantillon puis on ajoute 15 ml d’HCI suivi de 5 ml
d’HNOs.

On chauffe sur un minéralisateur dans une température de 150 °C, jusqu’a évaporation

presque a Sec.

® On reprend l'attaques avec les mémes quantités d’acides et dans la méme proportion,
toujours jusqu’a évaporation presque complete.

»  On laisse refroidir, on ajoute 30 ml d’acide chlorhydrique concentré et on récupére le
tout avec de I'eau distillée dans une fiole jauge de 100 ml

La solution renfermée dans cette fiole représente I’échantillon dissout prét pour I'analyse

en SAA.
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111.2.3.3 Analyse par infra-rouge

La

spectroscopie infrarouge est une technique d’analyse exploitée surtout dans

I'identification des groupements fonctionnels présents dans une molécule organique. Un

spectre IR se devise approximativement en deux parties:

Région comprise entre 4000 cm! et 1800 cm! facile a interpréter, cette région
représente le domaine des vibrations de valences -caractéristiques des fonctions
principales.

Région située entre 1500 cm! et 600 cm! complexe appelée zone d’empreinte
digitale, utilisée le plus souvent pour des comparaisons des spectres des produits avec

des témoins.

L’mtérét principal d’une étude d’une molécule organique par IR est :

L’analyse qualitative : Les spectres infrarouges peuvent identifier des substances
pures, ou détecter et identifier des impuretés, le spectre d’absorption IR d’un
composé pur consiste en une sorte d’empreinte digitale de ce corps ainsi pour
identifier une substance pure, il suffit d’établir son spectre IR et de le comparer a
ceux des divers composés possibles.

L’analyse quantitative : la méthode la plus utilis¢é pour I'analyse de concentration
de la substance a analyser ou a étudier quantitative, est celle de Béer Lambert.

log 170 = EXCXL (111.4)

Avec :
I° R
-7 L’absorbance ;
= L :L’épaisseur de la cellule a échantillon (cm) ;

)

= & Coeflicient d’extinction (
mol . cm

111.2.3.3.1 Le principe fonctionnel d’analyse par infra-rouge

Une source de Ilumiere IR émet un rayonnement qui est affaibli en fonction des

fréquences qui  traverse  I’échantillon. Le rayonnement résultant est enregistré et

transformé électroniquement en un spectre.
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Le détecteur a la charge de saisir le rayonnement sortant et de transformer les signaux
optiques en signaux électriques. Le plus utilisé est le détecteur dit DTGS (sulfate de tri

glycine deutérium).

. 3 Description des protocoles des essais effectués

1.3.1 Etude de la consommation des collecteurs de la flottation
Avant de procéder a l'opération de flottation sur notre minerai On a fait des tests de
consommation des collecteurs sur une surface de barytite (BaSO4) pure et de galene

(PbS) pure afin de déterminer le dosage moyenne des collecteurs.

Les grains pures de galene et barytine sont soumis a un traitement mécanique Qqui
consiste en des opérations d’homogénéisation, de concassage, broyage et tamisage
jusqu’a l'obtention d’une granulométrie inférieur a 63 pum pour la baryte et mférieur a 80

um pour la galene.

11.3.1.1 Etude de la consommation de I’acide oléique par la barytine

L’opération a été réalisé avec le collecteur [’acide oléique consiste a fixé le rapport
solide / liquide a 0.4 dans un bicher (16 g de baryte + 40 ml d’eau distillé) et on a varié
le dosage de collecteur utilisé, 'agitation de mélange a été faite sur une plaque chauffante
a l'aide d’un barreau-magnétique, la vitesse et le temps d’agitation ont été aussi fixés. Le

tableau 111.1 ci-dessous résume I'opération de dosage.

Tableau I11.1. Dosage de I'acide Olique

Ech Dosage (g/t)| Vitesse d’agitation (t/s) Temps d’agitation (min)

01 500 8 5

02 1000 8 5

03 1500 8 5
111.3.1.2 Etude de la consommation d’éthyle xanthate par la galene

L’opération a été effectuée par le collecteur éthyle xanthate, nous avons suivi la méme
procédure de dosage de celle de barytine (rapport S/L, vitesse et temps d’agitation). Le

tableau II1.3 résume les paramétres nécessaires d’agitation.
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Tableau 111.2. Dosage d’éthyle xanthate.

Ech Dosage (g/t) Vitesse d’agitation (t/s) Temps d’agitation (min)

01 100 8 5
02 200 8 5
03 300 8 5

Les échantillons étudiés sont analysés par la méthode d’analyse IR.

11.3.2 Essais d’enrichissement de minerai par latechnique de flottation
Nous avons réalisé 05 essais de flottation de minerai, au niveau de laboratoire LTMGP a

'aide d’une cellule de flottation de type Metso, figure 111.1 (Photo 06) au-dessus
1.3.2.1 Fonctionnement de la cellule

La cellule comporte un agitateur entrainé par un moteur électrique. L'agitateur est plongé
dans un bac. La taille de l'agitateur est variable et est choisie selon l'application. L'air est

injecté a la base de l'agitateur par aspiration a travers laxe de l'agitateur.
111.3.2.2 Le déroulement de la flottation

L’objectif de notre étude de flottation était la récupération de plomb sulfuré et la baryte.
Pour cet objectif, nous avons subdivisé le protocole en deux parties, dans la premiere
consiste a flotter la galene en deux étages et la deuxieme pour la flottation de baryte en

deux étages. Le schéema ci-dessous explique clairement le plan de flottation suivi.
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Flottation de Plomb

Flottation de Baryte
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Minerai < 200 um
Conditionnement

Flottation de plomb (1° étage)

| !

Concentré de plomb (C1) Résidu de plomb (R1) /> Prélévement 1 (Pré R1)

Conditionnement

Flottation de plomb (2*™ étage)

! !

Concentré de plomb (C2) Résidu (R2) —> Prélévement 2 (Pré R2)

Conditionnement

Flottation de Barytine (1¢" étage)

| |

Concentré de barytine (C'1) Résidu de barytine (R’1) = Prélevement 1 (Pré R'1)

Conditionnement

Flottation de Barytine (2'°™ étage)

I
! }

e b

Figure 111.2. Schéma de déroulement des essais de flottation.
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a. Caractéristique de la pulpe
On a travaillé avec une pulpe épais 28 % en solide (300 g de minerai + 700 g
d’eau) dont la granulométric de Palimentation < a 200 pum. D’aprés notre recherche
bibliographique, le pH a été pris entre 8,5-9 pour la flottation de plomb et entre 9,5 a 10
pour la flottation de baryte dans la température ambiante.

b. Le conditionnement
Apres lagitation de la pulpe qui prend 5 min le conditionnement de différents types des

réactifs en premier étage et en deuxieme étage est comme suit :

Tableau 111.3. Les Réactifs utilisées pour la flottation de plomb et la barytine

Les réactifs Flottation de | Flottation de Roéles Temps de
plomb baryte des réactifs | conditionnement
Modificateurs Régulateur de
de pH NaOH CaCOs pH -

Déprimant de

Sulfate de zinc - zinc 3mn
Silicate de Silicate de Déprimant de

Déprimants sodium sodium quartz 3mn
Déprimant de

Acide tannique | Acide tannique calcite 3mn

Collecteurs Ethyle xanthate | Acide okique Collecteur 5mn

Moussants Huile de pin Huile de pin Moussant 1 mn

Avant de commencé le deuxiéme étage que ce soit dans la flottation de plomb ou dans la
flottation de baryte on agite la pulpe 3 min avant ajout de réactift Dans la deuxieéme

partie (flottation de baryte) on agite la pulpe 5min car on ajout de I’eau.

111.3.3 Les parametres de flottation étudies
Pour optimiser les résultats de flottation on a décidé de varier les paramétres suivant :
e Le temps de raclage ;
e Le dosage des collecteurs xanthate et acide oléique ;
e Le lavage ;
e [effet de l’acide tannique.

Les tableaux ci-dessous donnent les parameétres des essais de flottation effectuee.
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Tableau I11.5. Les paramétres affectés de la 1¢ expérience de flottation

Les Réactifs
Les étages de Temps de Déprimants Déprimants | Collecteurs Moussants
flottation raclage (mn) | de Quartz (g/t) @ de zinc (g/t) (gnt) (goutte)
Plomb 1¢ 3 1500 50 200 4
2eme 2 - - 50 2
Baryte 1ef 3 - - 500 4
20 2 - - 100 2

Le paramétre étudié dans le 2i€me essai de flottation est augmentation de temps de raclage

pour les deux étages de flottation de plomb et baryte ainsi que 'opération de lavage pour

le deuxieme résidu de plomb pour éliminer les réactifs de galene et en ajoutant 500 g/t de

déprimant de quartz.

Tableau 111.6. L’influence de laugmentation de temps de raclage dans la 2ieme
experience de flottation

Temps de Les Réactifs (g/it)
Les étages de raclage Déprimants Déprimants | Collecteurs | Moussants
flottation (mn) de Quartz de zinc (gouitte)
Plomb 1er 5 1500 50 200 4
2¢me 3 - - 50 2
Baryte 1e 5 500 - 500 4
2¢me 3 - - 100 2

Le paramétre étudie pour le 3*me essai de flottation est le dosage des collecteurs (éthyle

xanthate, acide oléique) pour les deux étages de la flottation de plomb et de baryte.

Tableau 111.7. L’influence de 'augmentation de quantit¢ des collecteurs

Les Réactifs
Les étages de Temps de Déprimants Déprimants | Collecteurs | Moussants
flottation raclage (mn) | de Quartz (g/t) | de zinc (g/t) (gt (qoutte)
Plomb 1 5 1500 50 250 4
2iéme 3 _ . 50 2
Baryte 1¢ 5 500 - 800 4
2iéme 3 _ _ 100 2
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Le paramétre étudie dans la 4€me expérience est leffet de lacide tannique comme

déprimant de calcite pour la flottation de baryte.

Tableau 111.8. L’influence de I'acide tannique comme déprimant de calcite
(flottation de barytine)

Les étages | Temps de Les Réactifs (g/t)
de flottation | raclage | Déprimant | Déprimant | Déprimant | Collecteur | Moussants
(mn) de Quartz | dezinc | de calcite (goutte)
Plomb | 1°¢ 5 1500 50 - 250 4
2¢m 3 - - - 50 2
Baryte | 1°¢ 5 500 - 200 800 4
28m 3 - - 100 100 2

Le parametre

de plomb.

étudie dans la 5%me expérience est I'effet de I'acide tannique sur la flottation

Tableau 111.9. L’effet du I'acide tannique comme déprimant de calcite

(flottation de plomb)

Les étages | Temps de Les Réactifs (g/t)
de flottation raclage Déprimant Déprimant Déprimant | Collecteurs | Moussants
(mn) de Quartz de zinc de calcite (goutte)
1er 5 1500 50 200 250 4
Pb [ eme 3 - - 50 50 2
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Chapitre 1V. Interprétation des résultats

Introduction

Dans le présent chapitre, nous allons rapporter et interpréter les différents résultats
de travaux effectués : caractérisation du minerai, consommation de collecteurs sur la
baryte et galéne pures et enfin, essais de flottation de baryte et de galéne d’un minerai

plombo-barytique.

V.1 Caractérisationde minerai

IV.1.1 Analyse granulométrique

Les résultats obtenus par tamisage sont mentionnés dans le tableau suivant :

Tableau IV.1. Répartition granulométrique du minerai étudié.

Ouvertures | Masses (%) Rendement cumulatif (%)
des tamis ©) rendement | Refus (R) Tamisat (T)
(mm) pondéral
> 4,0 16 0,8 0,80 99,55
2,0-4,0 210 10,53 11,33 98,75
20-1 378 18,95 30,28 88,67
1-0,5 302 15,14 45,42 69,72
0,5-0,25 286 14,34 59,76 54,48
0,25-0,125 376 18,85 78,61 40,24
0,125 -0,08 268 13,43 92,04 21,39
0,08 - 0,630 120 6,01 98,05 7,96
0,630-0,4 30 1,50 99,55 1,95
<0,4 8,1 0,40 - 0,45
Somme 19941 99,95 - -

L’analyse granulométrique par tamisage a révélé que le plus rendement est obtenu
dans la tranche granulométrique 2,0-1, et le plus bas rendement est obtenu dans la tranche
granulométrique <0,4, et on distingue que la répartition des grains de minerai n’est pas

homogeéne, car la majorité du tamisat se concentre dans les tranches de 0,08 a 1 mm.
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Figure 1V.1. Courbe de tamisat et de refus en fonction de la maille des tamis

D10, D30, D60 représentent respectivement les diametres des éléments correspondant a
10%, 30% et 60% du tamisat. D'apres la courbe du tamisat en fonction de la maille des

tamis on obtient :

= D10=0,09 mm
= D30=0,1875 mm
= D60=0,7mMm

Ses éléments nous permettent d‘identifier notre échantillon en calculant le coeffic ient

d'uniformité (Cu) et le coefficient de courbure (Cc) comme suit :

D60
D10

. AN Cu=2=1777

Coefficient d'uniformité : Cu = =

Cu > 2 :La granulométrie est étalée.
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2 2
Coefficient de courbure : Cc =22 x D60, A.N: Cc = 2285 0,7 = 0,55

D10 0,09

Cc<1:implique que la granulométrie est male graduée.

IvV.1.2 Caractérisation minéralogique du minerai

La composition minéralogique par diffraction a rayons X a été déterminé pour le minerai
a Iétat brut broyé < 200 pm, les résultats obtenus sont présentés par le diffractogramme
de la figure 1V.2.

800 -
700 -
] 1:Baryte
600 L 2:Galéne
3:Quartz
4:dolomite
500 - 15
1
© 1 1
@ 400 -
[
E p
£ 3004
200 -
100 —
O+——7—TTT T 7T T T T T T T T T
O 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75

2 Théta

Figure 1V.2. Diffractogramme de rayons X de minerai étudié

L’analyse par DRX mis en évidence que notre minerai est plombo-barytique
confirmé par lapparition des pics caractérisant la baryte ainsi que la galéne. De plus,
I’échantillon est caractérisé par une gangue représenté essenticllement par le quartz et la

dolomite.
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IV.1.3 Caractérisation chimique
IvV.1.3.1 Analyse par fluorescence X

La composition chimique a €té déterminée par la fluorescence X pour le minerai a
I’état brut broyé < 80 um, les résultats des composés obtenus sont mentionnés comme
suivants : BaO (25,895)MgO (1.445), SiO> (8.167), CaO (8.049) et Fe203 (1,055)

Alors, la teneur de BaSOg4 est 37,234 %, 7.

IV.1.3.2 Analyse par Spectrométrie d’Adsorption Atomique

En plus, I'échantillon du minerai a été caractéris€é par la SAA pour les éléments
chimiques Plomb, fer, cuivre et zinc. Cependant, 'analyse du Baryum par cette méthode
n’est pas effectuée par manque de la lampe de baryum au sein de notre université. Les

résultats obtenus sont mentionnées dans le tableau ci-dessus.

Tableau IV.3. Résultats d’analyse du minerai par SAA.

Métaux Concentration donnée par la SAA Teneur de métal (%)
Plomb 4,31 4,31
cuivre 0,0063 0,0063

Zinc 0,99 0,99

Fer 0,31 0,31

En conclusion, les résultats de  caractérisation chimique par FX et SAA confirment
I'identification minéralogique par DRX. En effet, notre minerai est de minéralisation
plombo-barytique (4, 31 % de plomb et 37,234 % de baryte) avec une gangue carbonatée

représentée par la calcite et la dolomite ainsi de silice. On remarque aussi la présence de

zinc.
V.2 Etude de la consommation des collecteurs
Iv2.1 Acide oleique sur la Baryte

La consommation de I'acide oléique par la surface de baryte pure a ¢té vérifiee par la

méthode d’IR.
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Figure 1V.3. Spectre d’infrarouge de baryte avec 500 (g/t) d’acide Oléique.
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Figure 1V.4. Spectre d’infrarouge de Baryte avec 1000 g/t d’acide Ol¢ique.
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Figure 1V.5. Spectre d’infrarouge de baryte avec 1500 (g/t) d’Acide Oléique.
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Figure 1V.6. Spectre d’infrarouge de baryte pure.
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Les bandes IR 650,0, 991,3 et 1093,6 sont caractéristiques du groupe de sulfate
(600 —1100) en barytine. Pour les deux crétes a 2926,3 et a 2854,7 sont attribuées aux
fréquences, asymétriques et symétriques de —CH> d’acide olique. [28]
La bande large observée de 3400 cmijusqua 3700 cm?® est attribuée a Iélongation
symétrique de molécule d’eau (caractéristique de groupement OH) [29-30]
Comparant les spectres d’IR de baryte avec différents dosages d’acide oléique a celui de
baryte pure, nous remarquons que le dosage de 500 g/t n’est pas concluant par manque des
pics caractérisant le collecteur acide oléique, mais ils sont apparus dans les spectres de
1000 et 1500 g/t. Nous pouvons alors avancer que le meilleur dosage de consommation
d’acide oléique est au voisinage de 1000 g/t.
Il est bien de signaler que les conditions de conservation des échantillons ont surement

influencé sur la qualité des spectres.

IV.2.2 Ethyle Xanthate sur lagaléne
La consommation de I’éthyle xanthate par la surface de galene pure a été aussi Vérifiée par
la méthode d’IR.

| galene pure |

Absorbance

T T T T T T T T 1
o 500 1000 1500 2000 2500 2000 2500 4000 4500

MNombre d'onde

FigurelV.7. Spectre d’infrarouge de galéne pure
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Figure 1V.8. Spectre d’infrarouge de galéne avec 100 (g/t) de xanthate.
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Figure 1V.9. Spectre d’infrarouge de galene avec 200 (g/t) de xanthate.
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Figure 1V.10. Spectre d’infrarouge de galene avec 300 (g/t) de xanthate

Aprés une comparaison entre les spectres d’infrarouge de galéne pure et les
différents dosages de xanthate, on voit I'apparition de nouvelles bandes a 2854 et 2926 qui
sont attribuées aux fréquences asymétriques et symétriques de —CHz de I’éthyle xanthate,
cela implique la consommation d’éthyle xanthates par les grains de la galéne. Cependant,
nous ne pouvons pas statuer sur le meilleur dosage car les trois échantillons ont presque la
méme intensité des piques mais nous pouvons dire que le dosage d’éthyle xanthate pour la

galene commence par 100 g/t.

V.3 Essais de flottation

Le poids de chaque concentré, prélevement ainsi que résidu des differents essais de

flottation effectués sont donné par les tableaux ci-dessous :
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Tableau IV.4. Résultats de I’essai 01 de flottation
Essai 01 Masse ()
Etage 01 C1 35,72
Flottation Pré; 15,92
de plomb Etage 02 (07) 15,74
Pré; -
Etage 01 C1 113,12
Flottation Pré1 16,92
de baryte Etage 02 C2 27,49
Rf 50,20

Tableau 1V.5. Résultats de I'essai 02 de flottation

Masse (g)

Etage 01 C1 43,15

Flottation Pré 12,87
de plomb | Etage 02 C2 21,40
Pré 21,25

Etage 01 Ci1 80,95

Flottation Pré 14,7
de baryte | Etage 02 Cz 29,63
Rf 25,34

Tableau 1VV.6. Résultats de I'essai 03 de flottation

Essai 03 Masse (g)

Etage 01 C1 46,64

Flottation Pré -
de plomb | Etage 02 Co 13,97
Pré 50,26
Etage 01 C1 79,31
Flottation Pré 32,15
de baryte | Etage 02 C2 17,81
Rf 26,28
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Tableau 1VV.7. Résultats de I'essai 04 de flottation

Essai 04 Masse (g)

Etage 01 C1 38,16

Flottation Pre 40,1
de plomb | Etage 02 C2 6,32
Pré 33,40

Etage 01 Cs 72,14

Flottation Pré 3,77
de baryte | Etage 02 C2 17,03
Rf 57,38

Tableau IV.8. Résultats de I'essai 05 (flottation de plomb)

Essai 05 Masse (g)
C1 36,81
Flottation de Etage 01 Pré 25,56
plomb C 10,21
Etage 02 Rf 209,37
Iv3.1 Flottation de plomb
IvV.3.11 Etude de la flottation par le rendement pondéral

Le rendement pondéral de premier concentré de Pb:

MC1
Cl = — IV.1
A
Le rendement pondéral de deuxieme concentré de Pb :

MC2

C2 = V.2
A— (MC1 + Pré)
a. Effet du temps de raclage
Tableau 1V.9. Effet de temps de raclage sur le rendement pondéral
(essais 01 et 02).
Essais Temps de raclage Rendement pondéral du
0let02 | Masses (9) (min) concentré
35,72 3 11,90

Etage 01 43,15 14,38

5
15,74 2 4,92
Etage 02 21,40 3 8,77
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métage 01 métage 02
* 16 14,38
14 11,9
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Fig.IV.11. Histogramme des rendements pondéraux des concentrés en fonction de temps
de raclage (essais 1 et 2)

La difference remarquable entre le rendement en poids entre les deux essais est tout a fait
normale car avec 'augmentation de temps de raclage on aura une augmentation de la

masse de concentré récupérer.

b. Effet du dosage de collecteurs

Tableau 1V.10. Effet de quantité de collecteurs sur le rendement pondéral
(essais 02 et 03).
Essais Quantité de Masses Rendement pondéral des
02 et 03 collecteurs (g/t) ) concentrés (%)

200 43,15 14,38

18" étage
250 46,64 15,54
50 21,40 8,77

2ieme étage
50 13,97 5,51

50



Chapitre IV. Interprétation des résultats

métage 01 métage 02
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16 14,38
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Fig. IV.12. Histogramme des rendements pondéral des concentrés en fonction de
quantité des collecteurs g/t (essais 2 et 3)

On voit que dans le premier étage il y a une petite déférence entre le rendement pondéral
de concentré dans les deux essais étudies on peut dire que cela est revient a la méthode de
raclage (raclage manuelle) par contre dans le deuxieme étage on a une difféerence
remarquable, donc on peut dire qu’avec un excés de collecteur on aura un bon rendement

pondéral car on a dit que ce dernier doit étre le plus bas possible

c. Effet du déprimant acide tannique

Tableau IV.11. Effet de I'acide tannique sur le rendement pondéral
(essais 03 et 05).
Essais Acide tannique Masse (g) Rendement pondéral de
03 et 05 concentrés (%)
Sans 46,64 15,54
18" étage
Avec 36,81 12,27
' Sans 13,97 5,51
2ieme étage
Avec 10,21 4,29
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métage 01 métage 02
o 15,54
~ 16
14 12,27
=
T 12
A 10
S 8
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A 2
50
P Sans l'acide Avec l'acide Sans l'acide Avec l'acide
tannique tannique tannique tannique

ACIDE TANNIQUE

Figure 1V.13. Histogramme des rendements pondéral des concentrés en fonction de

I'ajout de I'acide tannique

On voit que sans acide tannique il y’a une augmentation de rendement pondéral de

concentré cela met en doute que cette augmentation est le poids des carbonates

IvV.3.1.2 Etude de la flottation par le rendement métal
La teneur en plomb a été déterminée par la SAA pour les concentrés et les résidus

des essais de flottation apres leur mise en solution qui a été décrite dans le chapitre IlI.

La teneur en plomb est calculée comme suit :

4
%Pb=C><RDXE><10O% IV.3

Avec :
C : Concentration en Pb donnée par SAA (mg /l) ;
RD : Rapport de Dilution (21 viv) ;
V : Volume de la solution mere (100 ml) ;

M : Masse de la prise d’essai (100 g).
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La dilution est 100, on a pris Iml de la solution a analyser et on a ajouté I'eau distillée
jusqu’a 100 ml, cela va faciliter les calculs (la concentration donnée par la SAA est la
teneur en PDb).

Le tableau ci-dessous donne la concentration donné par le SAA et la teneur en plomb pour
chaque échantillon.

Tableau 1V.12. Les teneurs en plomb (%) données par SAA
Essais Essai 01 Essai 02 Essai 03 Essai 04 Essai 05
Echantillon C Pré C ([ Prée| C [ Prée| C | Prée| C | Pré
18" étage 462 | 1,04 | 275042 561 | - 6,32 | 0,75 | 7,44 | 3,07
2iéme gtage 4,71 - |401 034|620 065|331 048/ 6,96 | 1,82

Nous avons été surpris par les résultats obtenus par SAA des teneurs en plomb des
concentrés, car a I’ceil nu les échantillons des concentrés sont vraiment des concentrés
plombiferes. En effet, I'obtention d’un concentré de flottation de 6 a 7% a partr d’un
minerai de 4,31% de plomb sera largement une atteinte a la notion principale de la flottation
qui est bien la valorisation et I'enrichissement. Nous avons revu notre protocole de
flottation mais aucune faille n’a ét¢ soulevé ou a mentionner, cependant, lors de la mise en
solution des concentrés et résidus nous avons remarqué des dépbts de plomb sur le
minéralisateur (figure 1V.14). A ce constat, nous avons réorient¢ lanalyse de certains
échantillons vers la DRX. Les résultats représentés dans les figures ci-dessous de cette
derniere méthode confirment que nos échantillons de concentrés sont vraiment riche en
plomb et largement dépassant les valeurs de 7%.

Figure 1V.14. Dépdt de plomb sur le minéralisateur lors de la mise en solution.
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Figure 1V.15. Diffractogramme DRX de concentré¢ 01 de Pb de I'essai 02.
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Figure 1V.16. Diffractogramme DRX de concentré¢ 01 de Pb de I'essai 04.
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Figure 1V.17. Diffractogramme DRX de concentré 01 de Pb de I’essai 05.

D’apreés ces trois diffractogrammes, on remarque que les pics les plus élevés sont
ceux de la galene, et on peut dire que la teneur en plomb est plus grande que celle était
donnée par la SAA. La différence des résultats entre la DRX et la SAA, est due ala
méthode mise en solution par la méthode « évaporation a sec » dans un systeme ouvert
ou la majorité du plomb a été évaporé sous forme des ions aprés avoir dissous par
attaque acide (I'eau régale). En plus, nous avons effectué aussi des analyses par DRX

pour 03 résidus de nos essais de flottation.
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Figure 1V.18. Diffractogramme DRX de résidu 01 de Pb de I'essai 02
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Figure 1V.19. Diffractogramme DRX de résidu 01 de Pb de I'essai 04
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Figure 1V.20. Diffractogramme DRX de résidu 01 de Pb de I'essai 05

D’aprés les résultats de DRX on voit I'absence des pics caractérisant la galéne

dans les trois résidus analysés, cela confirme le doute que 'on a posé.

Donc la mise en solution par méthode évaporation a sec avec un systéme ouvert ne

donnent pas des bons résultats, car il y’a beaucoup de perte, et on recommande d’utiliser

un systeme fermé.

V3.2
IvV.3.21

Flottationde Baryte

Etude de la flottation de baryte par le rendement pondéral

a. Effet de lavage (essai01 et02)

Les résultats des expériences étudies sont donnés dans le tableau suivant :

Tableau 1V.13. Effet de lavage sur le rendement pondéral des concentrées

(essais 1 et 2)

Effet de raclage Masse () Rendement pondéral de concentré (%)
Etage 01 Sans lavage 113,12 48,62
Avec lavage 80,95 40,20
Etage 02 Sans lavage 27,49 26,7
Avec lavage 29,63 28,03
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Figure 1V.21. Histogramme de I'Effet de lavage sur le rendement pondéral des
concentrés (essais 1 et 2)

Il ressort de ces résultats qu’avec lavage on a une réduction remarquable de
rendement pondéral de concentré, dans le premier étage, la comparaison entre ces deux
essais en basant sur le rondement pondéral donnent qu’avec lavage on a une meilleure

récupération.

b. Effet quantités des réactifs (essai 02 et 03)

Tableau.lV.14. Effet de la quantité de collecteur sur le rendement pondéral
(essai 02 et 03)
Quantité de collecteur Masse () Rendement pondéral de
(9/9) concentré (%)
Etage 01 500 80,95 40,20
800 79,31 41,93
Etage 02 100 29,63 28,03
100 17,81 22,93
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Figure 1V.22. Histogramme de l'effet de la quantité de collecteur sur le rendement
pondéral (essais 2 et 3)

Il ressort de ces résultats une différence inappréciable en quantité de baryte récupérer. Si
on se base sur la notion qui dise « le rendement en poids doit étre le bas possible » on
conclut qu'avec les dosages 800 g/t et 100 g/t respectivement en premier et en deuxieme

étage on a la meilleure récupération

c. L’effet de ’acide tannique (essai 03 et 04)

Tableau.lV.15. Effet de I’acide tannique sur le rendement pondéral
Acide tannique Masse () Rendement pondéral de concentré (%)
Etage 01 sans 79,31 41,93
avec 72,14 39,63
Etage 02 sans 17,81 22,93
avec 17,03 16,09
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Figure 1V.23. Histogramme de I'effet de I'acide tannique sur le rendement pondéral des

concentrés de baryte (essais 3 et 4)

Auwvu q’ avec 'acide tannique on a une réduction dans le rendement pondéral de concentré
de baryte, il apparait que cette réduction est du de la dépression de la calcite par 'acide
tannique.

IV 3.2.2 Etude de la flottation de baryte par rendement métal
Etude d’efficacit¢ de flottation de baryte par rendement métal exige les teneurs en baryum
ou en baryte des concentrés et des résidus des essais de flottation. Ces teneurs ne sont pas

effectuées par carence de moyen d’analyse, alors nous avons réorienté cette étude vers la
méthode de DRX.

a. Effet d’acide oléique 500 g/t (essai0l)

Les diffractogrammes ci-dessus représentent les concentrées 01 et 02 de I'essai 01.
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Figure 1V.24 Diffractogramme de rayons X de C1 de baryte (essai 01)
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Figure 1V.25. Diffractogramme de rayons X de C2 de baryte (essai 01)

D’apres les deux diffractogrammes de DRX de concentrés 01 et 02, on remarque la
présence de la majorité des pics caractérisant la baryte ce qui nous laisse a dire que ces
deux spectres représentent des concentrés de baryte. Toutefois, on remarque la présence
des pics des carbonates et de silice. Alors, suivant la qualité de ces deux spectres nous
pouvons avancer que le dosage de 500g/t d’acide oléique sera msuffisant pour avoir une

bonne récupération.
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b. Effet de lavage (essai02)
Suivant les résultats de notre premier essai, nous avons effectué un essai de
flottation. Pour étudier I'effet de lavage de la pulpe juste aprés les deux étages de flottation
de plomb afin d’éliminer les réactifs de flottation de la galene.
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Figure 1V.27. Diffractogramme de rayons X de C2 de baryte (essai 02)

Les deux spectres de DRX caractérisant les deux concentrés de flottation apres

lavage, présentent tous les pics de baryte mais avec présence des pics de la calcite et de la
dolomite ainsi de silice.
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c. Effet de dosage d’acide oléique (essai03)
Nos deux précédents essais de flottation nous ont produit des concentrés de baryte
avec des impuretés des carbonates et de silice et afin d’améliorer la qualit¢ des concentrés,
nous avons effectué un essai permettant d’étudier I'augmentation de la quantité du

collecteur acide oléique.
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Figure 1V.28. Diffractogramme de rayons X de C1 de I’essai 03
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Figure 1V.29. Diffractogramme de rayons X de C2 de I'essai 03

Les deux diffractogramme de DRX des deux concentrés d’essai 03 présentent les
pics de baryte clairement et méme sont les plus intense ; on distingue aussi les pics
caractérisant la calcite et la dolomite mais ils sont moins intenses & ceux des essais
précédents.

Alors, On peut conclure que la quantité de I’acide oléique de 800 g/t nous a permis obtenir
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une bonne récupération, argumentée par la qualit¢ des spectres des concentrés de
flottation.

d. Effet de P’acide tannique (essai04)
Dans I'essai precedent, nous avons remarqué dans les spectres des concentrés de

baryte la presence de trace de carbonate et dans le but d’augmenter la qualit¢ des

concentrés, nous avons utilisés I'acide tannique comme deprimant.
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Figure 1V.30. Diffractogramme de rayons X de C1 de I’essai 04.
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Figure 1V.31. Diffractogramme de rayons X de C2 de Iessai 04.

Dans le spectre de DRX du premier concentré de flottation, nous remarquons que
les pics les plus intenses sont ceux de baryte avec I'absence totale des pics caractérisant le
quartz ainsi que les pics caractérisant la dolomite et calcite sont presque non visibles. La
qualit¢ de ce spectre traduit I'effet de I'acide tannique (200 g/t).
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Par contre dans le spectre du deuxiéme concentré, en plus des pics de baryte, on

distingue un pic 29, 83 qui ne représentent pas les carbonates. Alors I'ajout de 100 g/t

d’acide tannique a un effet positif comme déprimant de calcite pour le deuxieme étage de

flottation. En fin de notre étude de flottation, nous proposons le schéma de flottation

suivant :

Minerali

y

Flottati@—v

y

Flottati @—»

L

y

Flottation de BaSO,

|

Flottation de BSO,

!

Résidu Final

Sulfate de zinc (50 g/t)
Silicate de sodium (1500 g/t)
Acide tannique (200 g/t)
Ethyle xanthate (250 g/t)
Huile de pin (4 goutes)

Concentré 01 de Pb

Ethyle xanthate (50 g/t)
Huile de pin (2 goutes)

Concentré 02 de Pb

Silicate de sodium (500 g/t)
Acide tannique (100 g/t)
Acide oléique (800 g/t)
Huile de pin (4 gouttes)

-5 Concentré 01 de BaSO4

Acide oléique (100 g/t)
huile de pin (2 goutes)

-5 Concentré 02 de BaSOq4

Figure 1V.32. Le schéma proposé pour la flottation plombo-barytique.
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Conclusion générale

Conclusion générale

Notre étude était portée principalement sur la caractérisation granulométrique,
minéralogique, chimique, de minerai plombo-barytiqgue de la mine Ichmoul et son
enrichissement par la flottation passant par 1’étude de consommation des collecteurs sur
des échantillons purs de galéne et de baryte ainsi qu’une recherche bibliographique, les
conclusions tirées sont comme suit :

Caracterisation de minerai :

» L’analyse granulométrique par tamisage : notre minerai est de granulométrie étalée
et male gradué aprés avoir été concassé.

= La caractérisation minéralogique (DRX) : le minerai est bien plombo-barytique, avec
la présence d’une gangue principalement carbonateé et silicaté.

= [’analyse chimique (FX et SAA): la teneur de baryte 37,243 %, et la teneur de
plomb 4,31 %.

La recherche bibliographique :

Nous a permis de voir le principe, les réactifs, les machines, les circuits ainsi que
les différents paramétres de flottation, mais elle est infructueuse pour le type de minerai
de notre cas car on a trouvé qu’elles se différent d’un minerai a I’autre et dépond
essentiellement de la composition minéralogique de minerai, en effet on a décidé d’y aller

en employant des réactifs qui ont été déja faites durant la flottation de plomb et de baryte.
L’¢étude de consommation des collecteurs :

= le dosage de I’acide oléique pour la baryte est au voisinage de 1000 g/t

» le dosage d’éthyle xanthate pour la galéne commence par 100 g/t.
Essais de flottation :

L’étude d’efficacité des essais de flottation par DRX et par le rendement pondéral
est tres concluante pour les parametres étudiés : la meilleure récupération de la baryte est
avec un dosage de 800g/t d’acide oléique, le plomb est de 250 g/t d’éthyle xanthate. Le

dosage de I’acide tannique comme déprimant de calcite est estimé a 200 g/t.
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Conclusion générale

La méthode de la mise en solution « évaporation a sec » avec un systeme ouvert,

permet la volatilisation des ions de plomb, en résume, elle va fausser les résultats.

Enfin, I’objectif de ce travail est atteint en proposant un schéma de flottation de

minerai de la mine d’Ichmoul permettant la flottation de la galéne et la baryte.

Recommandations

Il est vivement recommandé d’étudier 1’efficacité du schéma de flottation proposé
par le rendement métal. Nous recommandons aussi lors de mise en solution d’utiliser un

systeme fermé afin d’éviter les pertes en éléments chimiques.
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Annexe 01

l. Présentation des réactifs de flottation utilisée
1.1 Les collecteurs

1.1.1 Ethyle xanthate
L’éthyle xanthate est un composé organo-sulfure de la formule chimique
CH;3;CH,OCS;Na. C'est une poudre jaune pale, de densité 1.26, employé
principalement dans l'industrie miniere comme collecteur de flottation
Les xanthates sont préparés par l'action des alcools sur le disulfure de carbone

CH3;CH,ONa + CS, — CH3CH,OCS;Na
Il est relativement stable a haut pH et rapidement hydrolyses a pH <9 a 25
°C. L’¢éthyle xanthate de sodium est adsorbé facilement sur la surface des
sulfures pleins
1.1.2 Acide oléique
L’acide oléique, présent dans certaines huiles, est un acide gras insaturé de
formule chimigue CH3(CH,); CH = CH (CH), COOH et de densité 0.89.
Les acides gras insaturés sont des acides carboxyliques contenant plus de
10atomes de carbone et une ou plusieurs doubles liaisons carbone-carbone.
Leur formule brute est de la forme C,Hzn+1 -2d COOH ou d est le nombre de
doubles liaisons.

1.2 Moussant

1.2.1 Huile de pin
Huile de pin c¢’est une huile d’un arbre appelé pin sylvestre. Le Pin sylvestre
est une espéce d'arbre de la famille des Pinacée naturellement présent dans
une grande partiec de I’Europe tempérée et borcale et jusqu'en Sibérie

orientale.



1.2 Les déprimants

1.2.1 Silicate de sodium

Le silicate de sodium (ou Sel disodique de lacide silicique ou Trioxosilicate dedisodium)
est une substance chimique de formule Na.SiOsz, inodore et tres soluble dans l'eau. C'est
une base forte formant des solutions trés alcaline, corrosive pour la peau et les muqueuses
(pH 13 en solution a 1 %). Le '(méta) silicate de sodium se forme naturellement par reaction
de la silice (dioxyde de silicium) avec le carbonate de sodium a I'état fondu. On obtient du

silicate de sodium et du dioxyde de carbone.
Na2COs + SiO2 — Na2SiOs + CO2

1.2.2 L’acide tannique

L'acide tannique est un polyphénol de la famille des tanins. 1l est présent dans
de nombreuses plantes, en particulier I'écorce du chéne et du Séquoia a feuilles
d'if. On le trouve dans toutes les parties de la plante, graines, galle, cones et
bois. C'est un composeé jaune a marron clair fortement soluble dans I'eau (un
gramme par 0,35 mL d'eau). De formule chimique C7sHs,046 avec une masse

molaire de 0,0782 g/mole C'est un acide faible avec un pKa autour de 10.

1.2.3 Sulfate de zinc

Le sulfate de zinc (ZnSQO4) On l'obtient au laboratoire en faisant réagir de
I'acide sulfurique sur le zinc:

Zn + H,SO4 + 7 H,O — ZnSO4 (H20) 7 + H,

C’est un composé de couleur blanche, soluble dans I’eau, d’une densité¢ de
3,74. 1l est utilisé pour la conservation du cuir et du bois, le blanchiment du

papier, le placage au zinc... (Etc.).



Annexe 02

Diffractograme de DRX de certains concentrés de plomb
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Résumé

L’ancienne mine d’Ilchmoul (wilaya de Batna) dispose une minéralisation plombo-
barytique importante, I’étude de caractérisation minéralogique et chimique portée sur
le minerai nous a permis de confirmer qu’il est riche en le plomb et en baryte, la
meilleure méthode d’enrichissement de ce type minerai est bien la flottation.

La présente étude a pour objectif de valoriser ce minerai par la méthode de
flottation sélective par étage en produisant des concentrés de plomb et de baryte. Les
essais de flottation ont été basés sur I’influence de certains paramétres technologiques.
L’efficacité de flottation a été basée essentiellement sur la composition minéralogique
des spectres DRX ainsi le rendement poids.

Mots clé : Flottation, Galéne, Baryte, mine Ichmoul, acide oléique, xanthate

Abstract

The old mine of Ichmoul (wilaya of Batna) lays out a significant lead-barite
mineralization, the mineralogical study of characterization and chemical range on the
ore enabled us to confirm that it is rich in lead and barite, the best method of
enrichment of this ore type is well flotation.

The present study aims to develop this ore by the method of selective flotation per

stage by producing barite and lead concentrates. The tests of flotation were based on
the influence of certain technological parameters. The effectiveness of flotation was
based primarily on the mineralogical composition of spectra DRX thus the output
weight

Key words: Flotation, Galena, Barite, Ichmoul mine, oleic acid, xanthate
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